Keteraturan Struktur Kristal Padatan Ca1-xNixF2 by Rahmawati, Septiana & Murwani, Irmina Kris




Abstrak—Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis padatan 
Ni doping ke dalam CaF2 yang dinotasikan Ca1-xNixF2 (x= 0,025; 
0,05; 0,075; 0,10 dan 0,15). Padatan dikarakterisasi dengan 
difraktometer sinar-X (XRD). Hasil menunjukkan bahwa 
padatan doping hasil sintesis telah memunculkan puncak yang 
sama dengan CaF2 dan pergeseran 2θ menunjukkan adanya 
pengaruh doping logam Ni terhadap intensitas puncak. 
 
Kata Kunci—CaF2; doping Ni; struktur kristal. 
I. PENDAHULUAN 
KSIDA nikel (II)  dapat diaplikasikan dalam berbagai 
bidang, yaitu sebagai semikonduktor bertipe-p, katalis, 
material elektronik, sensor gas dan magnet. NiO memiliki 
banyak keuntungan dalam hal morfologi dan dimensi yang 
beragam, seperti satu dimensional nanowires/rods/tubes, dua 
dimensional nanosheets dan tiga dimensional 
nanoflowers/urchins [1]. Selain itu diketahui bahwa padatan 
fluorida dapat diaplikasikan sebagai material optik dan laser 
seperti elemen anti radiasi.  
Doping merupakan metode penambahan mol logam dengan 
jumlah tertentu dalam suatu katalis. 
Oleh karena itu, pada penelitian ini disintesis padatan 
doping Ca1-xNixF2 dengan variasi mol logam Ni dengan 
metode doping menggunakan teknik sol-gel. Padatan 
kemudian dikarakterisasi struktur kristalnya dengan 
difraktometer sinar-X sehingga dapat diamati perubahan 
struktur padatan terhadap penambahan mol doping Ni. 
II. METODOLOGI PENELITIAN 
A. Sintesis Padatan CaF2 dan Ca1-xNixF2 
Sintesis CaF2 diperoleh dengan metode yang dilaporkan 
dari penelitian Murwani dkk. [10], yaitu mereaksikan secara 
stoikiometri Ca(NO3)2·4H2O dalam etanol absolut dengan HF 
hingga terbentuk gel. Gel kemudian  diperam (diaging) pada 
suhu kamar, lalu disaring dan dicuci dengan akuades. Gel 
yang telah dicuci selanjutnya dan dikalsinasi pada suhu 400°C. 
Padatan Ca1-xNixF2 dengan nilai x yaitu 0,025; 0,05; 0,075; 
0,1 dan 0,15 disintesis dengan metode yang sama dengan 
preparasi CaF2, yaitu menggunakan dua prekursor, 
Ca(NO3)2·4H2O dan Ni(NO3)2·6H2O. Masing-masing 
prekursor ditambahkan dengan dengan variasi berdasarkan 
kebutuhan ke dalam etanol hingga larut. 
B. Karakterisasi Struktur Kristal dengan Difraktometer 
Sinar-X 
Padatan hasil sintesis Ca1-xNixF2 dikarakterisasi struktur 
kristalnya dengan difraktometer sinar-X. Karakterisasi dengan 
XRD dilakukan dengan menumbuk halus padatan sebanyak ± 
1 gram dan diletakkan dalam sampel holder kemudian 
diratakan permukaannya. Pengukuran dilakukan pada 2θ 
sebesar 20-80º. Sumber sinar yang digunakan adalah radiasi 
sinar CuKα dengan panjang gelombang 1,54 Å. Difraktogram 
yang diperoleh selanjutnya dicocokkan dengan database pada 
JCPDS-ICDD PCPDFWIN tahun 2001. 
III. HASIL DAN DISKUSI 
A. Sintesis dan Karakterisasi Padatan CaF2 
Sintesis padatan CaF2 dalam penelitian ini dilakukan 
dengan metode sol-gel. Metode ini banyak diaplikasikan untuk 
mendapatkan suatu material dengan luas permukaan yang 
tinggi dibandingkan dengan metode fluorinasi plasma dan 
dekomposisi oksidatif dengan suatu pelarut organik [2, 3, 4]. 
Pada metode ini campuran partikel (koloid) dalam larutan 
(sol) terbentuk dari reaksi antara Ca(NO3)2 dan HF yang 
kemudian berubah menjadi sebuah jaringan (gel) dengan 
berdasarkan dua reaksi dasar yaitu reaksi hidrolisis dan 
kondensasi [5]. 
Menurut Wuttke dkk. [6], sintesis sol gel didasarkan pada 
reaksi logam alkoksida yang dilarutkan dalam larutan alkohol 
dan air. Pada penelitian ini dipilih pelarut etanol karena 
memiliki titik didih 78°C dimana suhunya tidak terlalu rendah 
sehingga tidak mudah menguap pada suhu kamar dan tidak 
melebihi titik didih air (100°C) sehingga akan lebih mudah 
menguap pada proses pengeringan (drying). Langkah 
selanjutnya adalah penambahan larutan HF dan larutan 
membentuk sol yang ditandai dengan perubahan warna dari 
larutan bening tak berwarna menjadi putih keruh. Sol yang 
terbentuk semakin lama semakin bertambah dan membentuk 
jaringan gel. Proses ini kemudian dikenal dengan proses 
polimerisasi. Namun, jaringan ini masih belum terbentuk 
secara sempurna sehingga diperlukan proses pemeraman 
(aging) pada suhu kamar yang berfungsi untuk memantapkan 
jaringan gel sampai diperoleh gel yang lebih rapat dan stabil. 
Setelah proses aging berlangsung, terlihat bahwa larutan 
terpisah menjadi dua fasa yaitu fasa gel dan sedikit cairan. 
Larutan lalu dipisahkan antara cairan dan gel yang terbentuk 
dengan cara dekantasi. Gel dicuci dengan akuades karena  
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Gambar 1 Difraktogram CaF2 
 
kemungkinan masih terdapat ion nitrat, ion fluorida serta 
etanol yang tersisa. Pada tahapan ini terbentuk gel basah yang 
biasanya mengandung hampir 85% pelarut dan maksimum 
15% padatan [2]. Gel basah yang telah dicuci kemudian 
dikeringkan dan dikalsinasi pada suhu 400°C. Kalsinasi 
merupakan tahap pemanasan lebih lanjut karena dalam proses 
ini air yang terikat secara kimia terlepas dan terjadi 
dekomposisi gel [7, 8], sehingga terbentuk padatan CaF2 
berupa padatan berwarna putih. 
Reaksi yang terjadi : 
Ca(NO3)2(etanol) + 2 HF(aq) → CaF2(s) + 2 HNO3(aq) + 4 H2O(l) 
Padatan CaF2 yang diperoleh kemudian dikarakterisasi 
struktur kristalnya dengan difraktometer sinar-X (XRD). 
Difraktogram ditampilkan pada Gambar 1. Hasil ini kemudian 
dicocokkan dengan standar database pada JCPDS-ICDD 
PCPDFWIN tahun 2001. Hasil pencocokan memiliki 
kesesuaian dengan database pada PDF No. 35-0816, yaitu 
kristal CaF2 dengan sistem kubus dengan puncak karakteristik 
CaF2 pada 2θ: 28,24; 47,00; 55,79; 68,59; dan 75,91°. 
Difraktogram juga dicocokkan dengan standar database dari 
prekursor Ca(NO3)·4H2O serta hasil lain yang dimungkinkan 
terbentuk yaitu CaO. Hasil pencocokan tidak menunjukkan 
adanya puncak khas dari Ca(NO3)·4H2O dan CaO yang 
muncul, sehingga dapat disimpulkan terbentuk kristal CaF2 
berfasa tunggal. 
B. Sintesis Padatan Ca1-xNixF2  
Metode sol gel untuk sintesis CaF2 juga diaplikasikan dalam 
sintesis padatan doping Ni dalam CaF2 yang dinotasikan 
sebagai Ca1-xNixF2 dengan nilai x yaitu 0,025; 0,05; 0,075; 0,1 
dan 0,15. Sintesis dimulai dengan pelarutan serbuk putih 
Ca(NO3)2·4H2O dalam etanol dilanjutkan dengan penambahan 
larutan Ni(NO3)2 dan diperoleh larutan berwana hijau bening. 










Gambar 1 Warna sol yang terbentuk pada proses doping: (a) Ni 0,025 






Gambar 2 Warna padatan hasil doping: (a) Ni 0,025 (b) Ni 0,05 (c) 
Ni 0,075 (d) Ni 0,1 (e) Ni 0,15 
dengan jumlah mol Ca
2+
 pada saat sintesis CaF2. Kemudian 
ditambahkan HF tetes demi tetes sehingga terbentuk sol yang 
berwarna hijau keruh. 




 + x Ni
2+
 + 2 F
-
 → Ca1-xNixF2        
Larutan Ni(NO3)2 yang berwarna hijau ketika dicampurkan 
dengan Ca(NO3)2(eth) akan menghasilkan warna hijau yang 
lebih muda. Setelah melalui tahap pengeringan dan kalsinasi, 
diperoleh padatan berwarna putih. 
Karakterisasi padatan Ca1-xNixF2 dilakukan dengan 
instrumen XRD untuk mengetahui struktur kristal yang 
terbentuk. Hasil karakterisasi tersaji pada Gambar 4. 
Difraktogram menunjukkan bahwa padatan hasil doping 
memiliki kecocokan puncak serta struktur dengan CaF2 PDF 
No. 35-0816. Perbedaan hanya terlihat pada intensitas yang 
muncul yaitu pada puncak dengan nilai 2θ: 28,24; 47,00 dan 
55,78°. 
Selain itu tidak terlihat munculnya puncak-puncak khas 
NiO dan CaO yang mungkin terbentuk dari reaksi ataupun 
prekursor awal yaitu Ni(NO3)2 dan Ca(NO3)2. Hal ini 
mengindikasikan bahwa doping logam Ni yang dilakukan 
masih dalam tahap kapasitas yang dapat diterima oleh CaF2. 
Hasil ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh 
Kobayashi dkk., [11], doping logam NiO dalam Al2O3 hanya 
bisa muat sampai 0,25 mol. Terbukti dari munculnya puncak 
difraktogram NiO (JCPDS No. 44-1159) pada 2θ: 37, 43 dan 
63° pada padatan NiO-Al2O3 dengan doping NiO sebesar 0,25 
mol. 
Difraktrogram Ca1-xNixF2 menunjukkan adanya pengaruh 
doping logam Ni terhadap intensitas puncak. Intensitas puncak 
pada semua  nilai 2θ mengalami kenaikan dengan adanya 
doping Ni 0,025 dan 0,05 kecuali pada 2θ 55,68, dan 75°,  
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Gambar 4 Difraktogram Ca1-xNixF2 (a) x= 02 (b) x= 0,025 (c) x= 0,05 
(d) x= 0,075 (e) x= 0,1 (f) x= 0,15 dan (g) Difraktrogram NiO [13] 
Tabel 1 
Intensitas dan Pergeseran Puncak Padatan Ca1-xNixF2 pada pola difraksi sinar-
X 
 
Padatan Ca1-xNixF2 (x) 
 
0 0,025 0,05 0,075 0,10 0,15 
2θ(°) 28,245 28,280 28,265 28,255 28,272 28,264 
Int(cps) 452,68 533,05 578,11 540,58 534,63 515,71 
2θ(°) 47,008 47,019 46,993 46,990 47,021 47,024 
Int(cps) 657,13 763,86 768,90 717,56 681,94 732,77 
2θ(°) 55,788 55,796 55,773 55,804 55,749 55,784 
Int(cps) 224,03 289,21 279,99 238,98 247,16 270,76 
2θ(°) 68,594 68,805 68,672 68,646 68,700 68,679 
Int(cps) 84,96 113,04 98,34 101,53 96,72 95,81 
2θ(°) 75,913 75,882 75,796 75,898 75,916 75,847 
Int(cps) 75,99 91,09 87,80 77,70 80,84 88,01 
 
namun mengalami ketidakteraturan pada doping Ni 0,075 
sampai 0,15. Data intensitas dan pergeseran 2θ dari puncak 
difraktrogram tersaji pada Tabel 1. Adanya pergeseran pada 
2θ menunjukkan telah terjadi doping dalam CaF2. Hasil ini 
sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Zhang dkk. [13] 
yang menyatakan bahwa adanya doping logam mempengaruhi 
2θ dan intensitas puncak senyawa yang didoping. 
 
IV. KESIMPULAN 
Padatan Ca1-xNixF2 dengan nilai x= 0; 0,025; 0,05; 0,075; 
0,1 dan 0,15 telah berhasil disintesis dengan metode sol-gel. 
Data difraktogram menunjukkan bahwa padatan CaF2 
memiliki struktur kubus. Difraktoram padatan Ca1-xNixF2 
dengan x= 0,025; 0,05; 0,075; 0,1 dan 0,15 telah 
memunculkan puncak yang sama dengan CaF2 dan 
menunjukkan adanya pengaruh doping logam Ni terhadap 
intensitas puncak. 
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